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ABSTRACT 
Calcium is one of the important minerals found in fresh milk. Calcium content can be 
analyzed using chelatometric titration. The study aimed to determine the value of 
uncertainty in the analysis of calcium content by chelatometric titration in fresh milk sample. 
The result of identification showed that there were nine sources of uncertainty, i.e. burette 
used for sample titration, mohr pipette, recovery, repeatability, analytical scales, burette 
used for standardization, purity of ZnSO4·7H2O, molar mass of ZnSO4·7H2O and atomic mass 
of  calcium. The major source of uncertainty was recovery. The calculation results showed 
that expanded uncertainty was relatively low i.e. 6.18 mg/100 mL.  
Keywords: uncertainty, calcium content, chelatometric titration, fresh milk 
 
ABSTRAK 
Kalsium merupakan salah satu mineral penting yang terdapat pada susu segar. Kadar 
kalsium pada susu segar dapat dianalisa dengan menggunakan metode titrasi kelatometri. 
Tujuan penelitian ini adalah menentukan nilai ketidakpastian dalam analisis kadar kalsium 
pada susu segar secara titrasi kelatometri. Hasil identifikasi menunjukkan terdapat sembilan 
sumber ketidakpastian, yaitu buret yang digunakan untuk titrasi sampel, pipet mohr, 
recovery, ripitabilitas, timbangan, buret yang digunakan untuk titrasi larutan standar, 
kemurnian dari ZnSO4·7H2O, massa molekul relatif ZnSO4·7H2O dan massa atom relatif 
kalsium. Sumber ketidakpastian yang berkontribusi paling signifikan adalah recovery. Hasil 
perhitungan menunjukkan nilai ketidakpastian diperluas relatif kecil, yaitu 6,18 mg/100 mL, 
atau 4,25% dari kadar kalsium yang teranalisa. 
Kata kunci: ketidakpastian, kadar kalsium, titrasi kelatometri, susu segar 
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PENDAHULUAN 
Susu merupakan salah satu bahan yang 
sering dikonsumsi dan kaya berbagai zat 
nutrisi. Salah satu jenis zat nutrisi yang 
terdapat pada susu segar adalah kalsium. 
Menurut Vahcic et al. (2010), kalsium 
merupakan mineral utama pada susu segar. 
Kadar kalsium pada susu segar dan 
turunannya sering dianalisa untuk 
kepentingan klaim produk, formulasi proses 
dan pengembangan produk baru. Menurut 
Basak (2013), keakuratan penentuan kadar 
kalsium sangat penting sekali sebagai 
kontrol terhadap produk yang diinginkan. 
Penentuan kadar kalsium pada suatu 
sampel dapat menggunakan beberapa 
metode. Dua diantaranya adalah atomic 
absorption spectrometry (AAS) dan 
titrimetri. Menurut Petrovich et al. (2007), 
dua metode tersebut banyak diaplikasikan 
untuk menentukan kadar kalisum karena 
relatif sederhana dengan tingkat ketepatan 
yang tinggi. Salah satu metode titrimetri 
yang dapat digunakan untuk menganalisa 
kadar kalsium adalah kelatometri. Menurut 
Khopkar (2002), kelatometri merupakan 
salah satu jenis titrasi yang didasarkan pada 
terbentuknya suatu kompleks. 
Data hasil analisis kadar kalsium pada 
susu segar secara kelatometri harus 
dicantumkan nilai ketidakpastiannya. 
Ketidakpastian analisis merupakan 
parameter yang menjelaskan kisaran nilai 
yang mungkin dari hasil analisis tersebut 
(Karla 2011). Menurut Love (2003), data 
yang diperoleh dari hasil analisis kuantitatif 
belum lengkap jika tidak mencantumkan 
nilai ketidakpastian. Tujuan penelitian ini 
adalah menentukan nilai ketidakpastian 
dalam analisis kadar kalsium pada susu 
segar secara kelatometri. 
 
MATERI DAN METODE 
Bahan dan Alat 
Sampel pada penelitian ini adalah susu 
segar yang diperoleh dari salah satu 
peternak sapi di Jakarta. Bahan kimia pada 
penelitian ini adalah Na2EDTA·2H2O, 
ZnSO4·7H2O, CaCl2·2H2O, indikator 
muraksid, indikator eriochrome black T dan 
NaOH. Bahan-bahan tersebut didapat dari 
Merck. Bahan lain yang juga digunakan pada 
penelitian ini adalah aquabidest yang 
didapat dari Polylab Sinar Klaten. 
Peralatan pada penelitian ini adalah 
neraca analitik, buret, erlenmeyer, pipet 
mohr, labu takar dan indikator universal. 
 
Deskripsi Metode 
Pembakuan Na2EDTA. Larutan Na2EDTA 
yang digunakan dalam titrasi sampel harus 
dibakukan terlebih dahulu untuk 
mengetahui konsentrasi sebenarnya. 
Sejumlah 220 mg ZnSO4·7H2O dilarutkan 
dalam aquabidest dan ditambahkan dengan 
5 mL larutan dapar amonium klorida pH 10 
untuk menstabilkan pH larutan. Sejumlah 50 
mg Eriochrome Black T 1% ditambahkan 
sebagai indikator, kemudian larutan 
tersebut dititrasi dengan larutan Na2EDTA 
0,05 M hingga warnanya berubah menjadi 
biru muda. Rumus penentuan molaritas dari 
larutan Na2EDTA dapat dilihat pada rumus 
1. 
 M =  MaMr  ×  ͳVୠ୮         ሺͳሻ   
Keterangan:  
M = Molaritas larutan Na2EDTA (M) 
Ma = Massa ZnSO4·7H2O (mg) 
Mr = Massa molekul relatif ZnSO4·7H2O 
Vbp = Volume larutan Na2EDTA (mL) 
 
Titrasi Sampel Susu Segar. Dipipet 4 mL 
susu segar, kemudian diencerkan dengan 
100 mL aquabidest. pH larutan dinaikkan 
hingga mencapai pH 12-13 dengan 
penambahan larutan NaOH. Sebanyak 50 mg 
mureksid 0,2% ditambahkan sebagai 
indikator, kemudian dilanjutkan dengan 
titrasi menggunakan larutan Na2EDTA 
hingga warna larutan berubah menjadi ungu. 
Rumus penentuan kadar kalsium pada susu 
segar dapat dilihat pada rumus 2. 
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Kalsium ሺmg/ͳͲͲ mLሻ =  M ×  Vୠୱ  × Ar × ͳͲͲ Vୱ         ሺʹሻ   
 
Keterangan  
M = Molaritas larutan Na2EDTA (M) 
Vbs = Volume larutan Na2EDTA (mL) 
Ar = Massa atom relatif dari kalsium 
Vs = Volume susu segar (mL) 
 
Penentuan Ketidakpastian Analisis 
Penentuan ketidakpastian dari analisis 
kadar kalsium pada susu segar secara 
kelatometri mengacu pada Ellison dan 
Williams (2012). Tahapannya adalah 
identifikasi sumber ketidakpastian, 
penentuan ketidakpastian standar dan 
ketidakpastian relatif, dan terakhir adalah 
penentuan ketidakpastian gabungan dan 
ketidakpastian diperluas. Rumus 
ketidakpastian standar (Ustd) dapat dilihat 
pada Tabel 1. 
Nilai ketidakpastian relatif (Urlt) diperoleh 
dengan cara membagi nilai ketidakpastian 
standar dari masing-masing sumber 
ketidakpastian dengan nilai dari sumber 
ketidakpastian tersebut. Ketidakpastian 
relatif digunakan untuk menentukan 
ketidakpastian gabungan dan ketidakpastian 
diperluas. Rumus penentuan ketidakpastian 
gabungan (Ucmb) dan ketidakpastian 
diperluas (Uexp) berturut-turut dapat dilihat 
pada rumus 3 dan 4. 
 
 
 
 
 
Keterangan 
Ucmb  = Ketidakpastian 
gabungan (mg/100 mL) 
Urlt  (Re) = Ketidakpastian relatif 
dari recovery 
Urlt  (Ri) = Ketidakpastian relatif 
dari ripitabilitas 
Urlt  (Vs) = Ketidakpastian relatif 
dari pipet mohr 
Urlt  (Vbs) = Ketidakpastian relatif 
dari buret yang 
digunakan untuk titrasi 
sampel 
Urlt  (Vbp) = Ketidakpastian relatif 
dari buret yang 
digunakan untuk 
pembakuan 
Urlt  (Ma) = Ketidakpastian relatif 
dari timbangan analitik 
Urlt  (P) = Ketidakpastian relatif 
dari kemurnian 
ZnSO4·7H2O 
Urlt  (Ar) = Ketidakpastian relatif 
dari massa atom relatif 
kalsium 
Urlt  (Mr) = Ketidakpastian relatif 
dari massa molekul 
relatif ZnSO4·7H2O 
  𝑈௘𝑥𝑝 = 𝑈௖𝑚௕ × k        ሺͶሻ 
 
Keterangan  
Uexp  = Ketidakpastian 
diperluas (mg/100 mL) 
Ucmb = Ketidakpastian 
gabungan (mg/100 mL) 
K = Coverage factor 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Sumber-Sumber Ketidakpastian 
Menurut Ellison dan Williams (2012), 
identifikasi sumber ketidakpastian dapat 
dilakukan dengan mengacu pada rumus 
yang digunakan dalam perhitungan 
konsentrasi analat. Sumber ketidakpastian 
lain dapat juga berasal dari data hasil 
validasi, seperti recovery dan ripitabilitas. 
Sumber ketidakpastian dalam analisis kadar 
kalsium pada susu segar secara kelatometri 
yang teridentifikasi pada penelitian ini 
adalah buret yang digunakan untuk titrasi 
sampel (Vbs, #1), pipet mohr (Vs, #2), 
recovery (Re, #3), ripitabilitas (Ri, #4), 
kemurnian dari ZnSO4·7H2O (P, #5), 
timbangan (Ma, #6), buret yang digunakan 
untuk titrasi larutan standar (Vbp, #7), 
massa molekul relatif ZnSO4·7H2O (Mr, #8) 
dan massa atom relatif kalsium (Ar, #9). 
Sumber-sumber ketidakpastian tersebut 
secara sistematis disajikan pada Gambar 1.  
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Data ketidakpastian dapat 
dikelompokkan menjadi dua jenis, yaitu tipe 
A dan tipe B (BIPM et al. 2008). Tipe A 
merupakan tipe data yang berasal dari 
pengukuran internal, sedangkan tipe B 
adalah tipe data yang berasal dari 
pengukuran eksternal, baik itu spesifikasi 
pabrik atau hasil kalibrasi. Menurut Rianto 
(2014), tipe B merupakan ketidakpastian 
yang berasal dari informasi atau data yang 
dapat dipercaya, seperti sertifikat kalibrasi. 
Pengelompokan data yang digunakan pada 
penelitian ini dapat dilihat pada Tabel 2. 
 
Tabel 2. Tipe data yang digunakan dalam 
penentuan ketidakpastian dari 
analisis kadar kalsium pada 
sampel susu segar secara 
kelatometri 
No. Tipe A Tipe B 
1 Re Ma 
2 Ri Vbs 
3  Vbp 
4  Vs 
5  P 
6  Ar 
7  Mr 
 
Ketidakpastian Standar dan 
Ketidakpastian Relatif 
Masing-masing sumber ketidakpastian 
mempunyai nilai ketidakpastian. Data 
ketidakpastian dari masing-masing sumber 
ketidakpastian perlu dikonversi menjadi 
ketidakpastian standar agar dapat 
digunakan dalam perhitungan 
ketidakpastian akhir (Rianto 2014).  
Nilai ketidakpastian standar dan 
ketidakpastian relatif dari masing-masing 
sumber ketidakpastian dapat dilihat pada 
Tabel 3. Ketidakpastian relatif terbesar 
berasal dari recovery (Re), yang 
menyumbangkan 30% dari total semua 
ketidakpastian. Besarnya nilai 
ketidakpastian relatif dari recovery 
kemungkinan karena standar deviasi dari 
nilai recovery yang diperoleh dari hasil 
validasi relatif besar, sehingga menghasilkan 
nilai ketidakpastian standar dan 
ketidakpastian relatif yang juga besar. 
 
Tabel 3. Nilai ketidakpastian standar dalam 
penentuan kadar kalsium secara 
kelatometri pada susu segar 
No. Sumber  
Ketidakpastian 
Standar  
(U std) 
Relatif   
(U rlt) 
1 Vbs 0,0325537 0,0109608 
2 Vs 0,0200639 0,0050160 
3 Re 1,3601859 0,0136986 
4 Ri 0,8166667 0,0040092 
5 P 1,0103629 0,0099788 
6 Ma 0,0000707 0,0003214 
7 Vbp 0,0311977 0,0019745 
8 Mr 0,0122181 0,0000425 
9 Ar 0,0023094 0,0000576 
 
Ketidakpastian Gabungan dan 
Ketidakpastian Diperluas 
Menurut Rianto (2014), tahap terakhir 
dalam penentuan ketidakpastian adalah 
menentukan ketidakpastian diperluas. 
Ketidakastian diperluas menunjukkan 
interval yang diharapkan mencakup nilai 
distribusi dari hasil pengukuran (Ellison dan 
Williams 2012). Ketidakpastian diperluas 
diperoleh dengan cara mengalikan 
ketidakpastian gabungan dengan faktor 
pencakupan (k) pada tingkat kepercayaan 
tertentu. Tingkat kepercayaan yang 
digunakan pada penelitian ini adalah 95%, 
sehingga nilai k adalah 2. Nilai 
ketidakpastian gabungan dan ketidakpastian 
diperluas dari penelitian ini dan penelitian 
Basak dan Kundu (2012) pada tingkat 
kepercayaan 95% dapat dilihat pada Tabel 4.  
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Tabel 1. Rumus penentuan ketidakpastian standar (ustd) dalam analisis kadar kalsium pada 
sampel susu segar secara kelatometri 
No. Ketidakpastian Deskripsi Ketidakpastian standar (Ustd) 
1 Vbs Buret yang digunakan untuk 
mentittrasi susu segar (mL) 
𝑈௦௧ௗሺVbsሻ = √𝑈ሺTሻ2 + 𝑈ሺEPሻ2 + 𝑈ሺKሻ2  
2 Vs Pipet mohr yang digunakan 
untuk mengambil susu segar 
(mL) 
𝑈௦௧ௗሺVsሻ = √𝑈ሺTሻ2 + 𝑈ሺKሻ2  
3 Re Nilai recovery dari metode 
analisis (%) 
𝑈௦௧ௗሺReሻ =  SDRe  √n  
4 Ri Tingkat ripitabilitas dari 
metode analisis (mg/100 mL) 
𝑈௦௧ௗሺRiሻ = SDRi √n  
5 P Kemurnian dari ZnSO4·7H2O 𝑈௦௧ௗሺPሻ =  SDP  √͵  
6 Ma Necara analitik yang 
digunakan untuk menimbang 
ZnSO4·7H2O (g) 
𝑈௦௧ௗሺMaሻ = √𝑈ሺMag୰୭ୱୱሻ2 + 𝑈ሺMa୲ୟ୰eሻ2  
7 Vbp Buret yang digunakan untuk 
pembakuan larutan 
Na2EDTA·2H2O (mL) 
𝑈௦௧ௗሺVbpሻ = √𝑈ሺTሻ2 + 𝑈ሺEPሻ2 + 𝑈ሺKሻ2  
8 Mr Massa molekul relatif 
ZnSO4·7H2O 
𝑈௦௧ௗሺMrሻ = √𝑈ሺZnሻ2 + 𝑈ሺSሻ2 + ሺͳͳ 𝑈ሺOሻሻ2 + ሺͳͶ 𝑈ሺHሻሻ2  
9 Ar Massa atom relatif kalsium 
(Ca) 
𝑈௦௧ௗሺArሻ = 𝑈 ሺCaሻ  
Keterangan: T = Suhu, EP = End point, K = Kalibrasi, SDRe = Standar deviasi dari nilai recovery, SDRi = Standar 
deviasi dari nilai ripitabilitas, SDP = Standar deviasi dari kemurnian, n = Jumlah ulangan  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 1. Diagram tulang ikan sumber ketidakpastian dalam penentuan kadar kalsium 
pada susu segar secara kelatometri 
 
 
 
 
 
 
 
 
Jurnal Agroindustri Halal ISSN 2442-3548 Volume 4 Nomor 1, April 2018 | 093 
 
Tabel 4. Perbandingan ketidakpastian gabungan dan ketidakpastian diperluas dari 
penelitian ini dan penelitian lain, yaitu basak dan kundu (2012) 
Parameter 
Hasil penelitian ini  
(mg/100 mL) 
Basak dan Kundu 
(2012) (%) 
Jenis sampel  Susu segar Bahan kaca 
Jenis mineral yang dianalisa Kalsium Timbal 
Ketidakpastian gabungan (Ucomb) 3,09 0,23 
Ketidakpastian diperluas (Uexp) 6,18 0,46 
 
Nilai ketidakpastian diperluas yang 
diperoleh adalah 6,18 mg/100 mL, atau 
4,25% dari kadar kalsium yang teranalisa. 
Hasil penelitian ini lebih besar dari 
ketidakpastian diperluas yang diperoleh 
oleh Basak dan Kundu (2012) yaitu 0,46%, 
atau 2,64% dari kadar timbal yang 
teranalisa. Nilai ketidakpastian diperluas 
yang rendah dari penelitian Basak dan 
Kundu (2012) kemungkinan disebabkan 
tidak dimasukkan recovery sebagai salah 
satu sumber ketidakpastian dalam penelitian 
mereka. 
KESIMPULAN 
Hasil identifikasi menunjukkan bahwa 
terdapat tujuh sumber ketidakpastian dalam 
analisis kadar kalsium pada susu segar 
secara kelatometri, yaitu buret yang 
digunakan untuk titrasi sampel, pipet mohr, 
recovery, ripitabilitas, timbangan, buret yang 
digunakan untuk titrasi larutan standar, 
kemurnian dari ZnSO4·7H2O, massa molekul 
relatif ZnSO4·7H2O dan massa atom relatif 
kalsium. Sumber ketidakpastian yang 
berkontribusi paling signifikan adalah 
recovery. Hasil perhitungan menunjukkan 
nilai ketidakpastian diperluas yang relatif 
kecil yaitu 6,18 mg/100 mL, atau 4,25% dari 
kadar kalsium yang teranalisa. 
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